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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Farbstoff- und optischen Aufheller-Granulaten, insbesondere 
solchen von wasserloslichen Farbstoffen bzw. optischen 
Aufhellern, sowie die mittels diesem Verfahren hergestellten 
Granulate. 

Bisher werden als Handelsformen von Farbstoffen normal 
getrocknete und fein gemahlene Pulver oder zerstaubungsge- 
trocknete Mikrogranulate in den Handel gebracht. Beide Arten 
haben jedoch den Nachteil, dass sie mehr oder weniger stark 
stauben. In neuerer Zeit hat man auch versucht, die Farbstoffe 
z. B. durch Kompaktierung oder Extrudierung in Granulate von 
1 mm Korngrosse oder mehr uberzufuhren. Solche Granulate 
konnen bei geeigneter Zusammensetzung eine derartige 
Festigkeit auf weisen, dass sie keinen Staub bilden, auch bei 
langem und intensivem Rutteln. Aus der DOS 1 619 375 ist 
schiiesslich bekannt, Granulate von basischen Farbstoffen 
herzustellen, indem diese Farbstoffe in einer Hamstoffschmelze 
geldst und diese Schmelze z.B. zerspruht wird. 

Es wurde nun ein Verfahren gefunden, welches ermoglicht, 
Granulate mit einer Grosse von mindestens 1 mm herzustellen, 
die nicht nur nicht stauben, sondern deren Loslichkeits vernal - 
ten demjenigen der bis jetzt bekannten Granulate bzw. 
entsprechenden Pulverformen iiberlegen ist. 

Dieses neue Verfahren besteht darin, dass man den oder die 
Farbstoffe bzw. optischen Auf heller zusammen mit Harnstof f , 
Wasser und einem mit Wasser nicht mischbaren organischen 
Losungsmittel gegebenenfalls unter Zusatz eines Dispergiermit- 
tels unter Erhitzen (zweckmassigerweise auf ca. 70 bis 90° C) 
vermischt, Wasser azeotrop abdestilliert und aus der Emulsion 
die sich ausscheidenden Granulate abtrennt und trocknet. 

Als Farbstoffe kommen vor allem wasserlosliche in Be- 
tracht, wie saure Farbstoffe, saure reaktive Farbstoffe und 
kationische Farbstoffe. 

Saure Farbstoffe und saure reaktive Farbstoffe sind 
bekannterweise solche, deren saurer Charakter durch Metall- 
komplexbildung allein und/oder die Wasserldslichkeit bewir- 
kender Substituenten bedingt ist. Als derartige, die Wasserios- 
lichkeit bewirkende Substituenten kommen Carbonsaure- 
gruppen, Phosphorsauregruppen acylierte Sulfonsaureimid- 
gruppen, wie Alky I- oder Aryldisulfimid- bzw. Alkyl- oder 
Arylcarbonylsulfimidgruppen und vor allem Sulfonsauregrup- 
pen in Betracht. Besonders gute Ergebnisse werden im allge- 
meinen mit Farbstoffen erzfelt, welche mindestens eine 
Sulfonsauregruppe aufweisen. 

Diese Farbstoffe konnen den verschiedensten Farbstoffklas- 
sen angehoren, z. B. kommen Oxazin-, Triphenylmethan-, 
Xanthen-,Nitro-, Acridon-, Stilben-, Pennon-, Naphthochinon- 
imin- und Phthalocyaninfarbstoffe, vor allem jedoch Antrachi- 
non- und Azofarbstoffe in Betracht. Die letzteren konnen 
metallfreie, metallisierbare oder metallhaltige Mono-, Dis- und 
Polyazofarbstoffe sein, worin das Metallatom einen 1:1- oder 
l:2-Komplex, insbesondere einen l:2-Chrom- oder 1:2 
Kobaltkomplex bildet, die zwei gleiche oder zwei verschie- 
dene Molekiile Azof arbstoff komplex an ein Chrom- oder 

Diese Farbstoffe konnen im Molekiil faserreaktive Gruppie- 



mngen aufweisen, wobei diese direkt oder iiber Briickenglieder, 
wie Sauerstof f, Schwefel, eine Imino-, Methylenimino-, 
Carbonylimino-, Sulfonylimino- oder Harnstoffbriicke an das 
chromophore Gerust des Farbstoffes, vorzugsweise an einen 
aromatischen Ring, gebunden sind. 

Als Beispiele fur solche faserreaktiven Gruppierungen seien 
genannt: der Rest einer mindestens ein reaktionsfahiges 
Halogenatom und/oder eine additionsfahige Mehrfachbindung 
aufweisenden Saure, z.B. der Chlor- oder Bromessigsaure, fi- 
ifl Chlor- und /8-Brompropionsaure, a,/S-Dibrompropionsaure, 
Tetrahalogencyclobutancarbonsaure, wie 2-Chlor-2-fluor-3,3- 
difluor- oder 2,2,3,3-Tetrafluor-cyclobutan- 1-carbonsaure, 
Propiolsaure, Acrylsaure, Methacrylsaiire, a-Chlor-, /?-Chlor 7 , 
a-Brom- und £-Bromacryls5ure, ct,0- und 0,0-Dichlor- oder 
|5 -Dibromacryl saure, Trichlor- oder Tribromacrylsaure, 2- 
(2,2,3,3-Tetrafluorcyclobutyl-l)-acrylsaure, Crotonsaure, a- 
oder /8-Chlor- oder -Bromcrotonsaure, a,^-Dichlorcrotonsaure, 
Maleinsaure, Monochlor- und Monobrommaleinsaure, Dichlor- 
und Dibrommaleinsaure, Fumarsaure, Monochlor- und 
20 Monobromf umarsaure, Dichlor- und DibromfumarsSure, 
Fumarsauremonoester, Dichlor- und Dibrombernsteinsaure, 
VinylsulfonsMure, ^-Chlorvinylsulfonsaure oder einer Nitro- 
halogenbenzoesaure oder Nitrohalogenbenzolsulfonsaure mit 
reaktionsfahigem Halogenatom, insbesondere mit Fluor oder 
^ Chlor in o- oder p-Stellung zur Nitrogruppe, wie der Rest der 3- 
Nitro-4-fluor-benzoesaure bzw. 3-Nitro-4-fluorbenzolsulfon- 
saure; ferner 3-Methylsulfonyl-4-fluorbenzoesaure bzw. 2- 
Methylsulfonyl-5-fluor-4-benzoesSure, sowie mit starken 
Sauren veresterte )5-Hydroxalkylsulfonyl-, -sulfamoyl-, 
30 -sulfonamido- oder -carbonamidogruppen, wie die /5-Halogen- 
athylsulfonyl-, ^-Sulfatoathylsulfonyl-, /5-Sulf atoathylsul- 
f amoyl-, ^8-Sulf atoathyl-N-methylsulf onamido- oder /8-Sulf ato- 
propianamidogruppe, die/5- Alkyl- oder/J-Phenylsulfonyl-alkyl- 
sulfonyl-, -sulfonamido- oder -carbonamidogruppe, z.B. die fi- 
35 Phenylsulfonylpropionamidogruppe. Ferner kommen in Be- 
tracht: der Rest eines aromatischen Stickstbffheterocyclus mit 
vorteilhaf t mehr als einem Ringheteroatom, der mindestens ein 
reaktionsfahiges Halogenatom, wie Fluor, Chlor oderBrom, oder 
eine Ammoniumgruppe oder Sulfonsaure- oder Alkylsulfonyl- 
40 gnippe an einem Ringkohlenstoff aufweist. Als Beispiele f ur 
derartige Reaktivgruppen seien genannt: der Triazinylrest mit 
mindestens einem reaktionsfahigen Halogenatom, z.B. der Rest 
von Cyanurchlorid, Cyanurbromid bzw. deren primare Kon- 
densationsprodukte, bei denen ein Halogenatom ersetzt ist 
• 45 durch den gegebenenfalls weitersubstituierten Rest eines 
primaren oder sekundaren aliphatischen, alicyclischen, 
aromatischen oder heterocyclischen Amins, insbesondere durch 
Anilin oder dessen Alkyl- und Sulfonsaure- oder Carbonsaure- 
derivate, durch niedere Mono- und Dialkylamine, sowie durch 
50 Ammoniak, oder durch den Rest einer aliphatischen, alicycli- 
schen, aromatischen oder heterocyclischen Hydroxy- oder 
Thiolverbindung. Von Interesse sind in diesem Zusammenhang 
auch Monochlortriazine, an welche der Rest eines Alkohols und 
vorteilhaf t eines veratherten Dialkohols gebunden ist, und 
- 5S welche der allgemeinen Form el 
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entsprechen, worin 

F den Rest eines wasserloslichen Farbstoffes, 

Ri einen Alkylen- und 

R 2 einen Alkylrest bedeuten und 

n 0 oder 1 ist. 
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Die Reste R t und R 2 konnen geradkettig oder verzweigt 
65 sein. 

Ferner sei genannt, der Diazinylrest, wie der Di- oder 
Trihalogenpyrimidylrest, z.B. der2,4-Di- oder insbesondere 
2,4,5 -Trichlor-, -brom-, -fluor-, 5-Brom-oder 5-Chlor-2,4- 



f 



difluor- oder 5-Brom-2,4-Dichlorpyrimidyl-6-rest. Der 
Dihalogenpyrimidylrest kann in 5-Stellung beispielsweise auch 
folgende Substituenten tragen: Methyl, Aethyl, Nitro, Cyan, 
gegebenenf alls am Stic kstoff atom substituiertes Carbonsaure- 
oder Sulfonsaureamid, Carbon sauremethyl- oder -athyl ester, 
Acyl, z.B. Benzoyl, Alkenyl, z.B. Allyl, Chlorvinyl, substituier- 
tes Alkyl, z.B. Carboxymethyl, Chlor- oder Brommethyl. 

Weitere in Frage kommende Stickstoffheterocyclen sind 
z.B. der Rest einer Dihalogenpyrimidincarbonsaure, der 2,3- 
DihalogenchinoxaUncarbonsaure oder -sulfonsaure, der 2- 
Halogen- oder2-Methylsulfonyl-benzothiazol- bzw. -oxazol- 
carbonsaure oder -sulfonsaure, der 1,4-Dihalogenphthalazin- 
carbonsaure, der 2,4-Dihalogenchinazolincarbonsaure oder der 
4,5-Dihalogen-6-pyridazon-l-yl-alkylen- oder -phenylencar- 
bonsaure, wie die Saurereste der2,4-Difluor- oder 2,4-Dichlor- 
pyrimidin-5- oder -6-carbonsaure, 2,4-Dichlor-6-chlormethyI- 
pyrimidin-5-carbonsaure, 2,3-Difluor- oder 2,3-Dichlor- 
chinoxalin-6-carbonsaure bzw. -6-sulfonsaure, 2-Chlorbenzo- 
thiazol- bzw. -oxazol-5- oder -6-carbonsaure bzw. -5- oder -6- 
sulfonsaure, 1,4-Difluor-, 1,4-Dichlor- oder 1,4-Dibromphtha- 
lazin-6 -carbonsaure bzw. -6-sulfonsaure, 2,4-Dichlor-chinazo- 
lin-6- oder -7-carbonsaure, 2,3-Dichlor-chinoxalin-7-carbon- 
saure bzw. -7 -sulfonsaure, 4,5-Dichlor-6-pyridazon-l-yl- 
trimethylencarbonsaure bzw. -l'^'-phenylencarbonsaure. 

Desweitern kommen in Frage die Reste, Trichlorpyridazi- 
nyl, Dichlor-l,2,4-triazinyl, 3-Chlor-pyridazin-6-carbonsaure, 
5-ChIor- 1, 2,4- thiadiazol-3-yl-lS4 '-phenyl encarbonsaure, 
Allylsulfon und Allylsulfid. Ferner sind auch reaktive «Onium- 
farbstoffe* zu erwahnen, welche Z.B. anstelle eines reaktiven 
Halogenatoms oder einer Estergruppe einen reaktiven Ammo- 
nium-, Chinuclidinium-, Pyridinium-, Hydrazinium- oder 
Sulfoniumrest tragen. 

Als kationische Farbstoffe konnen die gebrauchlichen Salze 
oder Metallhalogenid-, beispielsweise Zinkchlorid-Doppelsalze 
der bekannten kationischen Farbstoffe verwendet werden. Bei 
den kationischen Farbstoffen handelt es sich dabei um chromo- 
phore Systeme, welche ein farbiges Ration und ein farbloses 
Anion besitzen. Beispiele fiir solche chromophoren Systeme 
sind: Methin-, Azomethin- bzw. Azofarbstoffe, die den 
Indolinium-, Pyrazolium-, Imidazolium-, Thiazolium-, Tetrazo- 
lium-, Oxdiazolium-, Thiodiazolium-, Oxazolium-, Diazolium-, 
Pyridinium-, Pyrimidinium- oder Pyrazinium-Ring enthalten. 
Die genannten Heterocyclen konnen gegebenenfalls substi- 
tuiert sein und/oder mit aromatischen Ringen kondensiert sein. 
Ferner kommen auch kationische Farbstoffe der Diphenylme- 
than-, Triphenylmethan-, Oxazin- und Thiazinreihe in Frage, 
sowie schliesslich auch Farb salze der Arylazo- und Anthrachi- 
nonreihe mit externen Ammoniumgruppen. 

Diese Farbstoffe konnen sowohl als trockene Pulver oder als 
feuchter Farbstoffpresskuchen im neuen Verfahren verwendet 
werden. Vorteilhaf terweise sollen sie als moglichst f ein 
gemahlene trockene Pulver vorliegen. 

Als optische Auf heller konnen solche beliebige Aufheller- 
klassen in Fragen kommen. Es handelt sich z.B. um wasserlosli- 
che Salze von kationischen optischen Aufhellern aus der 
Methin-, Azamethin-, Benzimidazol-, Cumarih-, Naphthal- 
imid- oder Pyrazolreihe, oder um anionische optische Aufheller, 
wie z.B. um Stilbenverbindungen, Cumarine, Benzocumarine, 
Pyrazine, Pyrazoline, Oxazine, Dibenzoxyzolyl- oder Dibenz- 
imidazolyl- und.Distyrylbiphyhenyl-Verbindungen. 

Alle diese Farbstoffe bzw. optischen Aufheller sind bekannt 
und konnen nach bekannten Methoden hergestellt werden. 

Als mit Wasser nicht mischbare organische Losungsmittel 
kommen z.B. in Betracht: Alkohole, wie Cyclohexanol, 
Benzylalkohol; Ester, wie Aethylacetat, Propylacetat und 
Butylacetat; Aether, wie DiisopropylatheroderDiphenyloxyd; 
Ketone, wie Methylathylketon, Acetophenon oder Cyclohexa- 
non; Kohlenwasserstoffe, wie Benzol, Chlorbenzol, Xylol oder 
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Toluol und insbesondere halogen ierte vor allem chlorierte 
aliphatische Kohlenwasserstoffe, wie Tetrachlorkohlenstoff , 
Chloroform, Methylenchlorid, Trichlorathan, Tetrachlorathan 
oder Dibromathylen und vorzugsweise Trichlorathylen oder 
Tetrachlorathylen. 

Gegebenenfalls konnen im erfindungsgemassen Verfahren 
Dispergiermittel, wie anionische oder nichtionogene zugesetzt 
werden, insbesondere deshalb, um die Kaltwasserloslichkeit der 
Granulate zu erhohen. 

Als nichtionogene Dispergiermittel seien vor allem Polygly- 
kolather, wie Alkylpolyglykolather, Alkenylpolyglykolather, 
Alkylphenylpolyglykolather oder Alkylphenolpolyglykolather, 
wie beispielsweise Octylphenolpolyglykolather, genannt 
Die bevorzugte Klasse von Dispergiermitteln sind jedoch 
|5 die anionaktiven, wie Fettsauren, beispielsweise Laurinsaure, 
Myristinsaure, Palmitinsaure, Steaxinsaure, Oelsaure oder ihre 
Gemische, wie sie z.B. enthalten sind in Kokosolsauren und 
Palmkernolsauren; Naphthensauren; Harzsauren, wie Kolo- 
phonium; Gallensauren; sodann die verschiedensten Sulfate, 
20 beispielsweise sulfatierte primare aliphatische Alkohole mit 10 
bis 18 Kohlenstoffatomen, wie Natrium-decyl-, -lauryl-, 
-myristyl- und -oleylsulf at oder sulfatierte sekundare aliphati- 
sche Alkohole; ferner sulfatierte ungesattigte Fettsauren, 
Fettsaureather oder Fettsaureamide, sulfatierte Alkylenoxyd- 
25 addukte, sulfatierte partielle veresterte mehrwertige Alkohole; 
und vor allem die Sulfonate, wie Alkylsuifonate, beispielsweise 
Laurylsulfonat, Cetylsulfonat, Stearylsulfonat, Petroleumsulfo- 
nate, Naphthensulfonate, Mersolate, Natriumdioctylsulfosuc- 
cinat und Oleylmethyllaurid (Natriumsalz), Alkylarylsulfonate, 
30 wie Alkylbenzolsulfonate mit geradkettiger oder verzweigter 
Alkylkette mit etwa 7 bis 20 Kohlenstoffatomen, und Alkyl- 
naphthalinsulfonate, wie Nonylbenzolsulfonat, Dodecylbenzol- 
sulfonat und Hexadecylbenzolsulfonat, sowie 1-Isopropyl- 
naphthalin-2-sulfonat, Di-isopropylnaphthalinsulfonat, Di- 
3S n.butylnaphthalinsulfonat, Diisobutylnaphthalinsulfonat, Kon- 
densationsprodukte aus Naphthalinsulfonsauren und Formalde- 
hyd, wie Dinaphthylmethandisulfonat, dann Ligninsulfonate, 
Sulfonate von Polycarbonsaureestern und -amiden und 
Kondensationsprodukte von Fettsauren mit Aminoalkylsulfo- 
40 naten oder auch Gemische solcher Dispergiermittel, wie z.B. 
ein Gemisch aus Dodecylbenzolsulfonat und Natriumdiamino- 
sulfosuccinat. 

Eine bevorzugte Ausfuhrungsart des erfindungsgemassen 
Verfahrens besteht darin, dass man ca. 20—80 Teile des 
45 Farbstoffes bzw. optischen Aufhellers mit 20-80 Teilen 
Harnstoff, 20 bis 200 Teilen Wasser und mit mindestens 500 
Teilen eines mit Wasser nicht mischbaren organischen Losungs- 
mittels, insbesondere Tetrachlorkohlenstoff, Trichlorathylen 
oder Tetrachlorathylen, und gegebenenfalls mit einem Disper- 
<;„ gator versetzt und diesen Ansatz unter Riihren auf ca. 70 bis 
90° C aufheizt, wobei sich der Harnstoff und Farbstoff bzw. 
optische Aufheller in der wassrigen Phase losen. Man erwarmt 
weiter bis das Gemisch zu destillieren beginnt, wobei das 
Wasser azeotrop abdestilliert, welches in einem Wasserabschei- 
55 der abgetrennt wird. 

Wahrend der Wasserabdestillation kann es dabei vorkom- 
men, dass ein Gemisch aus Harnstoff und Farbstoff als nadel- 
formige Kristalle ausfallt; dieses kann nach beendeter Entfer- 
nung des Wassers durch Erhohung der Temperatur wieder 
60 geschmolzen werden. Zu den beiden entstehenden Flussigkeits- 
phasen wird nun vorteilhaf terweise noch ein Emulgator, 
insbesondere 2 bis 3 ml Bernsteinsaureester, zugegeben, 
welcher die Funktion haben soli, die Farbstoff /Harnstoff- 
Losung im organischen Losungsmittel zu emulgieren. Die 
65 Ruhrgeschwindigkeit wird so eingestellt, dass sich eine Emul- 
sion bildet, wobei durch langsames Abkuhlen unter kraftigem 
Ruhren die emulgierten Tropfchen der Schmelze zum Erstarren 
gebracht werden. Bei Raumtemperatur wird abgenutscht. Man 
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erhalt kugelformige Granulate, die im Vakuum bei Raumtem- 
peratur getrocknet werden. 

Durch Variieren der Ruhrgeschwindigkeit beim Abkiihlen 
konnen dabei grosse oder kleine Granulate erhalten werden. 
Das organische, mit Wasser nicht mischbare Losungsmittel 
kann regeneriert und wieder eingesetzt werden. 

Man erhalt nach diesem Verfahren Granulate von minde- 
stens 1 mm Grosse, welche die verschiedensten Formen, wie 
beispielsweise kugelfdrmig, linsenformig, langlich oder 
stabchenformig aufweisen konnen. Diese Granulate weisen die 
Eigenschaf t aus, dass sie gut kaltwasserloslich, mit Wasser gut 
benetzbar und forms tabil sind. 

Besonders wertvolleFarbstoffgranulate enthalten, bezogen . 
auf das (Gesamtgewicht des Granulates, 20 bis 60 Gewichtspro- 
zent des Farbstoffes bzw. optischen Auf hellers, 40 bis 80 
Gewichtsprozent Harnstoff und gegebenenfalls ca. 1 Gewichts- 
prozent Dispergiermittel. 

Die erfindungsgemassen Farbstoffgranulate eignen sich zur 
Herstellung von wassrigen oder organischen Farbeflotten und 
Druckpasten. 

Die folgenden Beispiele dienen zur Erlauterung der 
Erfindung ohne sie darauf zu beschranken. Temperaturen sind 
in Grad Celsius angegeben. 

Beispiel 1 

30 g des trockenen Farbstoffes der Formel 





S0 3 H 

41 g Harnstoff, 70 ml Wasser und 500 ml Trichlorathylen 
werden in einem 750 ml Sulfierkolben vorgelegt. Unter Ruhren 
wird das Gemisch aufgeheizt. Bei 75° lost sich der Farbstoff 
und der Harnstoff in der wassrigen Phase. Bei. 80° wird das . 
azeotrope Gemisch Wasser-Trichlorathylen abdestilliert. Nach 
der Kondensation trennt man das Wasser vom Trichlorathylen 
in einem Wasserabscheider ab. Das Trichlorathylen wird in den 
Ansatzkolben zuriickgef iihrt. 

Nach been deter Wasserabdestillation erhoht die Tempera- 
tur auf 87°. Nun wird 1 ml eines Bernsteinsaureesters als 
Emulgator zugegeben. Der Riihrer wird auf ca. 600 U/Min. 
eingestellt. Das Heizbad wird entf ernt und den Ansatz lasst man 
langsam unter Ruhren auf Raumtemperatur abkiihlen. Dabei 
bilden sich kugelformige Granulate mit sehr gutem Loslich- 
keitsverhalten von ca. 3 mm Durchmesser. Diese werden 
abgenutscht und im Vakuum bei Raumtemperatur getrocknet. 

Das Trichlorathylen kann im nachsten Ansatz ungereinigt 
wieder eingesetzt werden. 

Verwendet man anstelle des Farbstoffes obiger Formel 
gleiche Mengen des optischen Aufhellers der Formel 



H0 3 S 



S0 3 H 



(HOCH 2 CH 2 ) 2& S °3 H NkCH 2 CH 2 OH) 2 



bei im ubrigen gleicher Arbeitsweise, so erhalt man ebenso gute 
Granulate. 

Beispiel 2 

37 g des trockenen Farbstoffes der Formel 




Emulgator zugegeben. Langsam lasst man unter kraftigem 
4S Ruhren auf Raumtemperatur abkuhlen. Es scheidet sich 

kugelfSrmige Farbstoffgranulate von ca. 1 mm Durchmesser ab, 
welche abgenutscht und im Vakuum bei Raumtemperatur 
getrocknet werden; diese weisen ein sehr gutes Loslichkeitsver- 
haltenauf. 

50 

Beispiel 3 

Verfahrt man wie im Beispiel 1 angegeben, verwendet 
jedoch als Ansatz 30 g des Farbstoffes der Formel 



0CH 3 

Chromkomplex 

23 g Harnstoff, 30 ml Wasser und 500 ml Tetrachlorathylen 
werden in einem 750 ml Sulfierkolben vorgelegt. Unter Ruhren 
wird das Gemisch aufgeheizt. Bei 90 ° lost sich der Harnstoff 
und Farbstoff in der wassrigen Phase. Bei 95° beginnt das 
Wasser azeotrop zu destillieren. Das Wasser wird mittels eines 
Wasserabsch eiders abgetrennt. Nach beendeter Destination 
wird die Temperatur auf 1 15 ° erhoht. Der Ruhrer wird auf 
800 U/Min. eingestellt. Nun wird 1 g BernsteinsauFeester als 




30 g Harnstoff, 30 ml Wasser und 500 ml Trichlorathylen, -so 
erhalt man ahnlich gute Farbstoffgranulate. 

s 

Beispiel 4 

Verfahrt man wie in Beispiel 2 angegeben, verwendet 
jedoch als Ansatz 10 g des Farbstoffes der Formel 
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Beispiel 5 

40 g Harnstoff, 30 ml Wasser und 500 ml Tetrachlorathylen, so Verfahrt man wie in Beispiel 2 angegeben, verwendet 

erhalt man ahnlich gute Farbstoffgranulate. jedoch als Ansatz 10 g des Farbstoffes der Formel 






40 g Harnstoff, 30 ml Wasser und 500 ml Tetrachlorathylen, so 
erhalt man ahnlich gute Farbstoffgranulate. 

Es ist auch moglich, anstelle der 10 g des trockenen 
Farbstoffes 10 geines feuchten Farbstoffpresskuchens (25% 
Farbstoff und 75 % Wasser) zu verweriden. 



CI 

b- 



N = 



N - 






S0 3 H 



Beispiel 6 

9 g des trockenen Farbstoffes der Formel 



S0 2 -C 2 H 5 



1 - N-O 
N = N - C | \=/ 

X C - N ^ 



S0 2 C 2 H 5 



CH, 



CI 



39 g Harnstoff, i g Dodecylbenzolsulfonat, 1 g Natriumdiami- 
nosulfosuccinat, 15 ml Wasser und 500 ml Tetrachlorathylen 
werden unter Ruhren auf 90° aufgeheizt, wobei sich der 
Harnstoff, Farbstoff und die beiden Dispergatoren in der 
wassrigen Phase losen. 

Anschliessend wird das Wasser azeotrop abdestilliert und 
der Kolbeninhalt unter Ruhren auf Raumtemperatur abgekiihlt 
(800U/Min.). 

Es scheiden sich Farbstoffgranulate aus, welche abgenutscht 
und im Vakuum getrocknet werden. 

PATENT ANSPRUCH I 
Verfahren zur Herstellung von Granulaten von Farbstof fen 
oder optischen Aufhellern mit eiher Grosse von mindestens 
1 mm, dadurch gekennzeichnet, dass man den oder die Farb- 
stoffe bzw. optischen Aufheller zusammen mit Harnstoff, 
Wasser und einem mit Wasser nicht mischbaren organischen 



Losungsmittel unter Erhitzen vermischt, Wasser azeotrop 
abdestilliert und aus der Emulsion die sich abscheidenden 
Granulate abtrennt und trocknet. 



UNTERANSPROCHE 

1 . Verfahren gemass Paten tanspruch I, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man dem Granulierprozess ein Dispergiermittel 
zusetzt. 

2. Verfahren gemass Patentanspruch I, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die Emulsion unter kraftigem Ruhren auf 
Raumtemperatur abkiihlt. 

3. Verfahren gemass Patentanspruch I und Unteransprii- 
chen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass man als mit Wasser 
nicht mischbare organische Losungsmittel chlorierte aliphati- 
sche Kohlenwasserstoffe, insbesondere Trichlorathylen oder 
Tetrachlorathylen, verwendet. 



(Ml 
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PATENTANSPRUCH II UNTERANSPRUCH 
An wen dung des Verfahrens gemass Patentanspruch I auf 4. An wen dung gemass Patentanspruch II auf saure Farbstof- 

wasserldsliche Farbstof fe bzw. optische Aufheller. fe, basische Farbstoffe oder saure reaktive Farbstoffe. 

s PATENTANSPRUCH III 

Die gemass dem Verfahren des Paten tanspruchs I herge- 
stellten Granulate. 



